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Flat metal oxide-covered white iron pigment comprises a substrate of reduced carbonyi iron powder and 
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@ Weicheisenplgmente 

(§7) Die vorliegende Erfindung befaSt sich mit metalloxid- 
beschichteten plattchenformigen Weicheisenpigmenten. 
Charakteristikum Istein Reflektor-Substrat, dasdurch Ver- 
formung von reduziertem Carbonyleisenpulver herge- 
stellt wird. Die PIgmente sind bunt, zeigen metallischen 
Glanz und eine hohe magnetische Permeabilitat. Sie las- 
sen sich uber ein aufieres Magnetfeld im Medium orien- 
tieren. Die neuartigen Pigmente finden Anwendung im 
dekorativen und/oder funktionalen Bereich, insbesondere 
in Lacken, Anstrichfarben, Kunststoffen, im Druck, in 
Glas, Keramik und in der Kosmetik. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung richtet sich auf platichenforniige, 
metalloxidbeschichlete Weicheisenpigniente. 
[0002] Farbige, metallischen Glanz aufweisende Effeki- 5 
pigniente sind wegen ihrer besonderen optischen Eigen- 
schaften, insbesondcre wcgcn ihrcr Brillanz sciL Jahrcn Gc- 
gensLand intensiver Forschungs- und Enlwicklungsansiren- 
gungcn. Effcklpigincnlc sind Pigincnlc von plallchcnlonni- 
ger Gcstalt, die gcrichtcle Reflexion und nur wenig Sircuung lO 
aufwciscn. Sic konnen nebcn Reflexions- auch Intcrfcrcnz- 
erschcinungen zeigen und miissen anwcndungstcchnisch in 
einer Vorzugsrichtung ausgerichtet sein. Die Besonderheit 
aller mit Effektpigmenten pigmenderten Anwendungen ist 
die ausgepragte Winkelabhangigkeil. des optischen Hin- 15 
drucks. Die PartikelgroBe von EIFektpigmenien ubersteigt 
diejenige von Farbpigmenten betrachtHch. Die bevorzugten, 
haupLsachlich zur Anwendung kommenden Partikel haben 
GroBen zwischen 5 und 50 p und ein Durchmesser zu Dik- 
kenverhaltnis von 30-150. In einzelnen Anwendungssekio- 20 
ren werden auch Flakes bis zu 250 jj im Durchmesser einge- 
setzt. Vorstellungen zur Idealtbrm metallischer Effektpig- 
mente orientieren sich in der Praxis am sogenannten "Silber- 
doUar", einem weitgehend rundlichen, wenig Streuzenlren 
aufweisenden Aluminiumplattchen. 25 
[0003] Die vorliegende Erfindung beschreibt Effektpig- 
mente mit der Schichtenfolge Metalloxid Eisen Metali- 
oxid. In der Kategorie metalloxidbeschichteter Eisenpig- 
mente sind bislang nur wenige Entwicklungen bekannl ge- 
worden. Diese befassen sich im wesentlichen mit Aniauffar- ^ 
ben zeigenden Eisenpigmenten. Als Anlauffarben bezeich- 
net man Interferenzreflexionsphanoniene, die sich bei der 
Oxidation der Oberflache von Meiallpartikeln ergeben. Be- 
kannte Anlauffarben zeigende Metallpigniente sind die 
oberflachlich oxidierlen Messingpignienle, die je nach 35 
Dicke des Oxidbelages im Handel in verschiedenen Farbto- 
nen angebolen werden. 

[0004] DE 44 19 741 beschreibt Anlauffarben aufwei- 
sende Eisenpigmente. Die farbigen mctallisch glanzendcn 
EfTektpigniente werden durch Verdiisen von schniclzflussi- 40 
gem Eisen, Mahlen des erhaltenen EisengrieBes und an- 
schlieBendem Erhitzen der platichenformigen Partikel auf 
200-500**C in Gegenwan von T.ufrsauerstoff hergestelli. 
Beim Erhitzen an der Luft bildet sich an der Oberflache der 
Eisenpartikel ein Oxidbelag und es zeigen sich Anlaufl'ar- 45 
ben in den Farbtonen Gold, Rotviolert und Blau. Ganz ahn- 
hch wird in BP 673980 die Herstellung farbiger, metallisch 
glanzender Eisenpigmente beschrieben. Auch hier wird zu- 
nachsl iiber Verdiisen von schmelzfliissigem Eisen Eisen- 
grieB hergestellr. AnschlieBendes NaBinahlen des Eisengrie- 50 
Bes und anschlieBenden Erhitzen der Mahlprodukie bei 
350"C ergeben die Anlauffarben Gold, Kupfer, Violet t und 
Blau nacheinander. Fiir die Farbenfolge ist ein Zeitraum von 
nur 1-4 Minuten notwendig. Die Nachteile von Anlauft'ar- 
ben aufweisenden Eisenpigmenten und dem Verfahren ihrer 55 
Herstellung sind vielfaltig. Hauptsachlichster Nachleii is! 
die geringe Reproduzierbarkeit der Farbtone. Bereits eine 
geringfugige Veriinderung der Dicke des Eisenoxidbelags 
reicht aus, um andere Interferenzreflexionsfarben hervorzu- 
bringen und auch hinsichtlich der Zusammenseizung 60 
(Fe203/Fe304) ist die durch Oxidation der Eisenoberflache 
erzeugte Oxidschicht nicht eindeutig bestimml. Da reines 
Eisen in feiner Verteilung pyrophor reagiert, werden die 
SchwierigkeiLen beim Einstellen diskreter Farbtone mil ab- 
nehmender PartikelgroBe der Eisenplattchen groBer. So wird 65 
in EP 673980 auch nur die Herstellung rclativ grobcr Eiscn- 
flakes mil Anlauffarben (70-80% der Partikel liegen zwi- 
schen 100-30 )j) aufgezeigl. Wcitcre Dcfizile der beschric- 



benen Verfahren zur Herstellung der o. g. eisenbasierenden 
Effektpigmente ergeben sich bereits aus der Verdiisungs- 
siufe. Bei der Verdiisung schmelzfliissigen Eisens fallt der 
EisengrieB relativ grobteilig und in der PartikelgroBenver- 
teilung wenig homogen an. Da bei Effektpigmenten der Par- 
ti kelgroBenbereich 5-50 p bevorzugt ist, miissen die iiber 
Verdiisung hergeslellten Eisenpartikel nicht nur verfonut, 
sondem auch zerkleinert werden. Dies ist erheblich aufwen- 
dig. AuBerdem nimml bei der Zerkleinerung die ReaklivitaL 
der Eisenplattchen erheblich zu. 

[0005] In Anbctracht der Schwicrigkciten bei der Herstel- 
lung gccigncter EiscnsubsU-ate und dcrcn Oxidationsemp- 
findlichkeit befaBten sich einige Entwicklungen in der Ver- 
gangenheit mit der Metalloxidbeschichtung von korrosions- 
und oxidationsstabilen Edelstahlplattchen. Unter Edelstahl 
Oder "rostfreier Stahl" versteht man Eisenlegierungen mit 
1 8-30% Cr, 0-8% Nl , daneben Mo, Cu, V und C. Rostfreie 
Siahlplattchen werden im Handel fur Anwendungen in 
schwerera Korrosionsschutz angeboten. Obgleich Eisen 
haupti;ach1icher Bestandteil der Itdelstahlplattchen ist - was 
des ofteren zur plakativen, aber irrefiihrenden Bezeichnung 
Eisenplattchen fiihrt - konkurrieren Entwicklungen zur Me- 
talloxid-Beschichlung von Edelstahl- oder rostfreien Stahl- 
plattchen nicht mit dem Gegenstand der vorliegenden Erfin- 
dung. Die Grunde sind folgende: Edelstahllegierungen ha- 
ben andere optische Konstanten als Eisen. Da die optischen 
Konsianten des Reflektorenmaterials in erheblichem MaBe 
den optischen Gesamteindruck der Pigmente bestimmen, 
miissen Edelstahl und Eisen unterschieden werden. Weiter- 
hin fehlt Edelstahl die Duktilital des Eisens, weshalb i. a. 
nur relativ dicke, wenig deckende Plattchen fiir Beschich- 
tungen zur Verftigung stehen. 

[0006] Edelstahlplattchen werden im Gegensatz zu Eisen- 
plattchen zumeist mechanisch durch spanende Metallbear- 
beitung hergestelli. SchlieBlich fehlt Edelstahl derFerroma- 
gnetisnius, der Eisen auszeichnet und der die Ursache fiir 
die Ausrichtbarkeit von metalloxidbeschichlelen Eisenplatt- 
chen mil Hilfe eines iiuBeren Magnelfeldes ist. Der Vollsliin- 
digkcii halbcr scicn die Anmeldungcn, die sich mit der Be- 
schichlung von Edelstahl- oder rostfreien Stahlpliitlchen be- 
fassen, aufgefiihrt: 

DE 41 04 310.3 beschreibt oxidbeschichtete plattchenfor- 
mige Pigmente, die naBchemisch durch Be.schichten von 
"stainless steer'-Plattchen mit Eisenoxid und Tltanoxid her- 
gesrellt werden. Die Pigmente zeigen eine stahlgraue bzw. 
schwarz.graue Korperfarbe und Tnterferenzfarben. Tn ahnli- 
cher Weise wird in JP 10/110 113 die Herstellung titandi- 
oxidbeschichteter rostfreier Stahlplattchen beschrieben. 
WO 00/43 457 beschreibt die Plerstellung FeoOs-, 1102- 
und Zr 02-beschichteter Effektpigmente, deren metallisches 
Kernmaterial vorzugsweise aus Titan, Tantal, Zirkon, rosi- 
freiem Stahl oder Hastelloy (Nickellegierung) bestehi. 
10007] Alternative Methoden der Herstellung von metall- 
oxidbelegien Eisenpigmenten iiber PVD-Methoden und an- 
schlieBender Zerkleinerung der im Vakuum heigestellten 
Filme sind vorslellbar. Bislang sind allerdings noch keine 
nach dieser Methode hergestellten Produkte mit der Schich- 
tenfolge Metalloxid-Eisen-Metalloxid ("Dreischichter" mit 
Eisen reflektorschicht) bekanntgeworden. Die hohen Kosten 
diirflen einer induslriellen Umselzung dieses Konzeptes ent- 
gegen stehen. 

[0008] Aus dem Dargelegien gehi her\'or, daB die Enl- 
wicklung von Effektpigmenten auf Eisenbasis wesentlich 
von der Bereilj>teliung geeigneler Melallsubslrale abhangt. 
Von den bisher beschriebenen Pigmententwicklungen kann 
keine die Anspriiche im dekorativen und funklionalcn Bc- 
reich erfullen. 

10009] Aufgabe der vorliegenden Erfindung war cs, neu- 
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artige bunte, meiallisch glanzende Effektpigmente fur den 
dekorativen und funktionalen Anwendungsbereich zu ent- 
wickeln. Die neuartigen Pigmenie sollten sich auszeichnen 
durch Brillanz und Orientierbarkeit durch ein auBeres Ma- 
gnetfeld. Sie soUten hohes Deckvermogen aufweisen und 5 
PartikelgroBen vorzugsweise ini Bereich 5-36 p haben. Die 
ncuanigcn Pigincnlc solltcn dariibcr hinaus bci schwach al- 
kalischen Bedingungen, wie sie in vielen Wasserlacken zu 
fmden sind, stabil sein. 

[0010] Die Aufgabc konnlc gclosl werdcn durch Vcrwcn- 10 
dung von hochrcincm rcduzicrtcni ('arbonylciscnpulvcr, das 
in kugcliger Partikclform und cngcr Parti kclgroBcnvcrtci - 
lung in diversen mittleren PartikelgroBen von 1-10 yi kom- 
merziell zur Verfugung steht (Lieferanten: BAwSF AG, Lud- 
wigshafen oder TSP, Wayne. N. J.). Dieses aufgrund seiner 15 
Reinheit mechanisch weiche und duktile Pulver wird scho- 
nend gemahlen und anschiieBend der Oxidheschichlung un- 
terworfen. Die Oxidbeschichtung kann uber naBcheinische 
Auffallverfahren oder iiber CVD-Melhoden im Wirbelbett 
erfolgen. Als vorteilhaft erweist sich, wenn das plattchen- 20 
fbrmig verfonnte Weicheisenpulver oberftachlich passivieri 
wird. Fur die Oxidbeschichtung eignen sich hochbrechende 
transparente oder teilweise transparente Oxide wie 1102, 
T1O2-X, Fe203, Fe203_x oder die Mischphasen von Hamatil 
mit AI2O3, CraOs und/oder MnjOs in besonderer Weise. 25 
[0011] Als Ausgangsprodukt fiir die Herstellung der Sub- 
strate fiir die neuartigen bunten Effektpigmente wurde 
Weicheisenpulver, wie es bei der Reduktion von Carbonyl- 
eisenpulver anfallt, gefunden. Carbonyleisenpulver wird 
durch Zersetzung von Eisencarbonyldampf hergestellt und 30 
ist ein Spezialprodukt der chemischen Induslrie. Es fallt in 
runden Parti keln mit mittleren PartikelgroBen von 1 -10 |j in 
auBerst enger Partikelgr5Benvert.eilung an und hat zunachst 
einen Eisengehalt von ca. 96-97%. Verunreinigungen sind 
KohlcnstofT, Saucrsioff und Stickstoff. Die zunachsi crhallc- 35 
nen Partikel sind mechanisch hart. Durch reduzierende Be- 
handlung bci crhohtcr Tcinpcralur liiBl sich das mechanisch 
harte Pulver in Weicheisenpulver, das einen Eisengehalt von 
> 99,0%, bcsscr von > 99,5% zcigt, umwandcln. Die Parti- 
kel des hochreinen reduzierten (ilarbonyleisenpulvers sind 40 
weich und leicht mechanisch verformbar (Technisches 
Merkblatt der BASF, M 5686 d). Sowohl nicht reduzienes 
als auch reduziertes Carbonyleisenpulver stehr in mehreren 
mittleren PartikelgroBen (1-10 kommerziell zur Verfii- 
gung. Mit reduziertem Carbonyleisenpulver gelingt es, die 45 
Eisensubstrare der neuartigen metallisch glanzenden, hunten 
Effektpigmente, die hohes Deckvermogen, magnetische 
Permeabilitat und gute Stabilitat in leicht alkalischen Me- 
dien besitzen, herzustellen. Ahnlich feinteiligem hochreinen 
AluminiumgrieB, der zur Herstellung von den sogenannien 50 
"Silberdollar^-Pigmenten Verwendung findet, ist reduzierles 
Carbonyleisenpulver mit mittleren PartikelgroBen von 
1-10 p aufgrund seiner hohen Duktilitai besonders gut fiir 
die Herstellung von plaltchenfdmiigen Eisensubstraten ge- 
eignet. Die platrchenfonnige Verfonnung erfolgt durch 55 
Malilen in Kugelmiihlen, wobei kleine Mahlkorper 
(1-5 mm) bevorzugt sind. Die Vemiahlung kann sowohl 
durch NaBniahlung unter Verwendung von Testbenzin oder 
auch durch Trockenvermahlung erfolgen. ZweckmaBiger- 
weise wird zur Vermeidung von KaltverschweiBungen ein 60 
Schmiermittel wie zum Beispiel Olsaure, Stearinsaure oder 
Phosphoniumverbindungen in kleinen Mengen (0,1-3 Ge- 
wichtsprozent) zugegeben, Uber die Mahldauer und die 
Auswahl des initlleren Parlikeldurchinessers des Ausgangs- 
materials lassen sich innerhalb weiter Grenzen Partikel- 65 
durchniesscr und Foniifaktor (Durchmcsscr zu Dickcnvcr- 
hiiltnis) der gewunschten EisensubsLraLe steuem. Ini allge- 
incincn dauert die Mahlung 1-12 Stundcn. Nach der Mah- 
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lung weisen die metallisch glanzenden Eisenplattchen be- 
reits eine dunne oxidhaltige Passivierungsschicht auf, die 
sich durch Reakdon der Eisenoberflache mit Luftsauerstoff 
oder ub i qui tare n Wasser bildet. Es hat sich als vorteilhaft er- 
wiesen, die Passivierung der Weicheisenplattchen durch 
ChroniaUeren, Phosphatieren, Nitrieren und anderen in der 
Industrie bekannten Passivierungsnicthoden zu verbesscm. 
Die Passivierung flihrl zur Ausbildung einer sehr diinnen 
Barricreschicht an der Oberflache der Weicheisenpartikei. 
Aufgrund ihrer geringen Dicke (< 20 nm) macht diese sich 
optisch praktisch nicht bcmcrkbar. Die plattchenformigcn 
Wcichciscnpigmcntc haben einen dunklercn metallischcn 
(jlanz als beispielsweise Aluminiumpigmente, Das Reflexi- 
ons vermogen von Eisen liegt im sichtbaren Wellenlangen- 
bereich zwischen 50 und 60%. 

[0012] Die Belegung der Oberflache der plattchenfbrmi- 
gen Weicheisenpartikei mit einer Metal loxidschicht kann 
aus einem oder mehreren Oxiden der Ubei^angselemenie 
bestehen. Bevorzugt sind Oxide des Ultans, des Bisens und 
Mischphasen von Oxiden des Bisens mit denen von Chrom 
und/oder Aluminium und/oder Mangan. Unter den Bisen- 
oxiden besonders bevorzugt ist Hamatit (a-Fe203). Je hoher 
die Brechzahl des abgeschiedenen Oxids ist, desto geringere 
Beschichtungsdicken sind notwendig, um Interferenzer- 
scheinungen hervorzurufen. 

[0013] Wrd naBchemisch gearbeitet, so werden zunachst 
die Hydrolyseprodukte loslicher Metallsalze wie Utanylsul- 
fat, Titantetrachlorid, Eisenchlorid, Chrorasulfat usw. auf 
der Oberflache der in wassrigem Medium bei erhohter Tem- 
peratur bewegten Weicheisenpardkel abgeschieden. Nach 
der Abscheidung erfolgt ein Filtrier-, Wasch-, Trocknungs- 
und Calcimer-Arbeitsgang. Trocknen und Calcinierung 
niiissen schonend, gegebenenfalls im Vakuum oder unter 
Schutzgas erfolgen, daniit es bei der erhohten Temperatur 
nicht zur Oxidation der Wei chci sen substrate der Pigiiiente 
koinnit. Altemauv zur naBcheinischen Beschichtung kon- 
nen auch Chemical Vapor Deposition (reaktive CVD-Me- 
thoden) zur Herstellung der iiietalloxidbeschichteten Wcich- 
ciscnpigmcntc angcwandt werdcn. Hicrbei werdcn dampf- 
fonnige Melallverbindungen wie Eisenpenlacarbonyl 
[Fe((^0)5] oder TiC^U in der Cjasphase oxidiert bzw. hydroli- 
siert und die gebildeten Fe203- bzw. 1102-Aerosole auf den 
im Gasstrom bewegten Weicheisenplattchen bei erhohter 
Temperatur abgeschieden. In der Pigmentindustrie haben 
sich Wirbeibetten fiir CVD-Beschichtungen auf Metal Iplatt- 
chen bewahrt(US 4,328,042). Uber die Steuerung der Dicke 
der Beschichtung lassen sich gezielt Interferenzfarben her- 
stellen. 

10014J Eine zusatzliche Belegung der metalloxidbe- 
schichteten Weicheisenplattchen mit Verbindungen, die die 
Dispergierbarkeii und cias Orientierungs vermogen der Ef- 
fektpigmente im Medium verbessern, is! moglich. Derartige 
Belegungen sind koloristisch nicht relevant. Entsprechende 
Belegungssubslanzen konnen hohere Fettsauren sein, aber 
auch Fetisaure- oder Dicarbonsaurederivale, organische 
Phosphite und Phosphoniumverbindungen, Phosphorsaure- 
ester, Silane, organische und cyklische Amine, SauerstofT-, 
Schwefel- oder Stickstoff-enihaltende Heterocyklen, 
Schwefel-Sticksioffverbindungen hoherer Ketone, Alko- 
hole und Aldehyde sowie Gemische derselben. 
[0015] Aus koloristischer Sicht ist eine Vielzahl von bun- 
ten, metallisch glanzenden Pigmentindividuen herslellbar. 
Die jewel ligen Farbtone und die Brillanz der Produkte erge- 
ben sich aus den optischen Konstanlen der Weicheisensub- 
strate. den Absorptionskonstanten und der Brechzahl der 
Mctalloxidbcschichtung und dor Schichtdickc der Oxid- 
schicht. Fiir das optische Erscheinungsbild ist die Schicht- 
dickc des Oxidbclags cine wcscnllichcr Parameter. Er zcigt 



DE 101 lA 

5 

sich, daB sich die metalloxidbeschichteten Weicheisenpig- 
niente bereiis bei relativ geringen Schichidicke Interferenz- 
erscheinungen einstellen, wie dies bei Interferenzreflexions- 
Pigiiienten typisch isl. Bei HamaiiL (a-Fe203)-beschichteten 
Weicheisenpignienten laBi sich Interferenz bereits ab einer 5 
Schichtdicke von etwa 20 nm beobachlen (Gelb). Mil zu- 
nehiiicndcr Schichtdicke crgcbcn sich die InLcrferenzrarben 
Orange, Rot, Violett, Griin und Blau, dann folgen die Inter- 
fcrenzfarbcn hoherer Ordnung. Voraussetzung furgul wahr- 
nehiiibare Interferenzfarben ist hohe Hoinogcnilat und lO 
Cjlcichformigkcit dcr Bcschichtung. 

[0016] Eine charaktcristischc Eigcnschafi dcr oxidbc- 
schichteten Weicheisenpigmente ist ihre hohe magnetische 
Permeabilitat. Die Pigmente sind bei der Anwendung daher 
leicht durch ein auBeres Magnetfelri zu orientieren. Dabei ist 15 
es moglich, optisch eindrucks voile Hell/Dunkel-Muster und 
Farbtonanderungen zu erzeugen. In der Vergangenheit 
wurde des ofteren versucht, magnetisch orieniierbare Pig- 
mentpartikel uber ferrimagnetische Beschichrungen zu er- 
zeugen O'cII-haUiges l*e203, Fe304, Y-l'^aOa). Dabei zahlte 20 
man den Preis, optisch slumpfer und asthetisch wenig ein- 
drucksvoller Oberfiachen. Aufierdein war das nutzbare ma- 
gnetische Moment bei derartigen Pigmenten wesentlich ge- 
ringer als bei den hochpermeablen Weicheisenpigmentsub- 
straten, fur die es keine Beschrankung in der Bcschichtung 25 
mil optisch attraktiven Metalloxiden gibt. 
[0017] Anwendung sgebiet der erfindungsgemaBen Pig- 
mente ist der dekorative Bereich sowie der funktionale Be- 
reich. Hierbei werden die Pigmente im Lack, in Anstrichfar- ^ 
ben, Kunststoffen, im Druck, in Glas, Keramik und in der 30 
Kosmetik eingesetzt Im funktionalen Sektor werden die be- 
sonderen magnetischen Eigenschaften, die der elektrischen 
Leitfahigkeit, das RadarweUenabsorptionsverniogen oder 
das Vermogen der Abschirmung elektroniagnetischer Wel- 
len gcnutzt. Als Beispicl, bei deiii es auf die dckorati vcn und 35 
funktionalen Eigenschaften der neuartigen Effektpigniente 
ankonmit, sei der Wcrtschriftcndruck gcnannt. Hicr cnnog- 
licht das Vcrdruckcn der crlindungsgeiiiiiBcn Pigmente auf 
(jcidschcincn zum cincn cine optisch cindrucksvollc, unvcr- 
wechsclbarc Markierung der Wertschriftcn, zuin andcrn vcr- 40 
mogen (jeidscheinzahlmaschinen in Banken» die nach dein 
Prinzip der Induktion arbeiten, das magnetisch hochperme- 
abie Weicheisensubstrat der Pigmentparrikel zu erfassen. 
[0018] Die folgenden Versuche erlautem beispielhaft die 
Erfindung. 45 

Beispiel lA 

Hersiellung von plattchentormigem Weicheisenpulver 

50 

[0019] 400 g "reduziertes Carbonyleisenpulver" der Pinna 
BASF A.G. Ludwigshafen/Rhein, Deutschland, das die Be- 
zeichnung SQ txagt, wird zusammen niit 0,75 1 Teslbenzin 
und 7 g Slearinsaure in eine KugelniLihle der Dimension 
30 cm X 25 cm, die zur Halfte mit 4 mm groBen Siahlkugeln 55 
gefiillt ist, gegeben. Das Carbonyleisenpulver SQ hat spezi- 
fikationsgemaB einen Eisengehalt von > 99,5% Fe und Par- 
tikel in der GroBenordnung 4 6 p. Die Verunreinigungen 
werden mit Kohlenstoff > 0,06%, Sticksioff < 0,01% und 
Sauerstoff < 0,4% angegeben (Technical Leaflet M 5686e, 60 
Marz 1995). AnschlieBend wird 4,5 Stunden lang bei 70 
Umdrehungen pro Minute gemahlen. Nach Beendigung der 
Mahlung wird die Miihle entleert, das Mahlpulver von den 
Mahlkorpem getrennl, abfiltriert, mit Teslbenzin gewaschen 
und danach bei 70"C im Vakuumtrockenschrank geirocknet. 65 
[0020] Das erhaltcnc plattchcnfonnigc Weicheiscnpig- 
inenl zeigl hohen melallischen Glanz und hohe magnetische 
Permeabilitat. Die mittlere PanikclgroBe des Produkles wird 
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uber Cilas-Messungen (Laserstrahlbeugung) mit 15 p fest- 
gestellt. Rastereleklronenmikroskopische Aufnahmen zei- 
gen, daB die Partikel ausgepragte platlchenfbrmige Gestalt 
und ein Durchmesser zu Dickenverhaltnis von ca. 60 : 1 ha- 
ben. 

Beispiel IB 

Passivierung der plattchenfonnigcn Weicheisensubslrate 
durch CrOj-Oxidalion 

[0021] 300 g der in Beispiel lA hcrgestelltcn plaitchcn- 
fonnigen Weicheisensubslrate werden in eine Losung, die 
aus 600 g Athylglykol, 400 g Wasser und 30 g CrCh besteht, 
gegeben und bei 70°C eine Stunde lang geriihrt. 
[0022] Danach werden die plaltchenfbrmigen Weichei- 
sensubslrate abfiltriert, mitEthanoI gewaschen und im Va- 
kuumtrockenschrank bei 100°C getrocknet. 

Beispiel IC 

Passivierung der plattchenformigen Weicheisensubslrate 
durch Si02 

[0023] 300 g der in Beispiel 1 A hergestellten plauchen for- 
migen Weicheisensubslrate werden in 2 1 Wasser dispergiert 
und mil NaOH auf eine PH-Wert von 10 eingestellt. Dann 
werden 6 g Si02 als Natriumsilikat (Wasserglas) zugegeben. 
Unter Riihren wird durch Zudosieren von 0,1 n H2SO4- Lo- 
sung der PH-Wert iiber einen Zeitraum von zwei Stunden 
auf 4 gebracht. 

[0024] Das Si02-passivierte Produkt wird mit Wasser ge- 
waschen und im Vakuumtrockenschrank bei 80*^0 geirock- 
net, 

Beispiel 2 

Oxidbeschichtung von plattchenfonnigem Wcichciscnsub- 
slrat 

[0025] 64,3 g der nach Beispiel IC hergestellten, mit Si02 
passsivierten Weicheisensubslrate werden in eineni 250 ml- 
Drehkolben in 122g VE- Wasser vorgelegt. Mit HCI wird 
der PH-Wert auf 3,2 eingestellt. Die Suspension wird auf 
75°C aufgeheizt. Nach Erreichen der Temperatur wird unter 
Riihren eine 28%ige FeCls-I^sung mit einer Dosierge- 
schwindigkeit von 0,11 ml/min iiber einen Zeitraum von 11 
Stunden zudosiert.. Dabei wird der PIT- Wert durch Zudosie- 
ren von 25%iger NaOH konstanl gehalten. Die Suspension 
wird fiinf Stunden lang nachgeriihrt, anschlieBend filtriert, 
mil VE- Wasser gewaschen und im Vakuumtrockenschrank 
bei 95%- uber vier Stunden gelrocknei. 

[0026] Das erhaltene Pigment zeigt eine orangegelbe In- 
lerferenzfarbe und metallischen Glanz. Hindi spergiert in ei- 
nen Alkyd-Melaminharz-Lack (DiN-Entwurf 53 283) und 
auf einem SchwarzAVeiB-Karlon mit einem Spiralrakel in 
100 pm Nafifilmdicke abgerakelt, zeigt das Pigment ausge- 
priigt winkelabhangige Reflexion. Es ist uber ein auBeres 
Magnetfeld orientierbar. 

Beispiel 3 

Oxidbeschichiung von plattchenformigem Weicheisensub- 
strat 

[0027] 500 g des nach Beispiel 1 B hergcstellicn passi vicr- 
len Weicheisenpigments werden in 3 1 Wasser suspendierl 
und auf 75°C crhitzt. Durch Zugabc von FICI wird der PH- 
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Wert auf 3,3 eingesiellt. Dann wird unter Riihren eine 
40%ige Fe Cb-Losung niil einer Dosierungsgeschwindig- 
keit von 90 iiil/h zugegeben. Dabei wird der PH>Wert durch 
Zudosieren von 15%iger NaOH-Losung bei 3, 3 gehallen. 
Insgesanit werden 450 Eisenchloridlosung zudosiert. Die 5 
beschichtelen Plattchen werden abfiltriert, mit Wassergewa- 
schcn und iin Vakuuinlrockcnschrank bci 70°C gcirocknct. 
Danach werden sie bei 300°C iiber 20 inin in einein Dreh- 
rohr, durch welches Slicksloff gelcilcL wird, calcinicrl. 
[0028] Das crhaltcne PignienL hai cine inciallischc brillan- 10 
irote Intcrfcrcnzfarbc und hohcs Dcckvcniiogcn. Aufgrund 
seiner magnctischcn Eigcnschaftcn isl cs durch cin auBcrcs 
Magnetfeld leicht zu orientieren. Analysen zeigen, daB die 
interferenzfahige EisenoxidschichL rund 40 nm dick ist. 

15 

Beispiel 4 

[00291 FejOs-Beschichtung im Wirbelbett 
1 0030 1 In einem Wirbelbettreaklor aus Glas werden 500 g 
piauchenformiges Weicheisenpigmeni, wie es in lieispiel 1, 20 
A + B beschrieben ist, eingetragen. Der Wirbelbettreaktor 
isl mit Infrarotstrahiem beheizbar, hat im unteren Teil einen 
konischen Wirbelgaseintritl, mechanisch abreinigbare Fil- 
terstriimpfe oben und zwei seitliche, auf zwei Dritlel Hohe 
angebrachte Dusen. Es hat eine Innendurchmesser von 6 cm 25 
und eine Hohe von 90 cm. Durch die untere Offnung des 
Wirbeb-eaktors wird ein Luft/Stickstoffgemisch im Verhalt- 
nis 1 : 6 zugefuhrt. Das Gasvolumen wird so lange erhoht, 
bis sich das Schiittgui aus plattchenforniigem Weicheisen- 
pulver blaht und die Partikel sich schwebend im Bett. bewe- 30 
gen. Mit Hilfe der ZR-Strahler wird die Temperatur im In- 
nern des Wirbelbettes auf 200"C angehoben. AnschlieBend 
wird iiber die seitlichen Diisen Eisenpentacarbonyldanipf, 
Fe(CO)5, mit Hilfe eines Tragergases eingetragen. Hierbei 
wird dergcstalt vorgegangcn, daB 50 g/h Eiscnpcnlacarbo- 35 
nyl in einem Verdarnpfer verdanipfi und iniliels 200 1 No/h 
(bci 20°C) in den Rcaklor Lransporlierl werden. Das Oxida- 
tionsprodukl aus der Reaktion von EisenpenLacarbonyl und 
Luftsaucrstoff schcidct sich spontan auf den fluidisicrten 
WeichciscnplaLtchcn ab. tJbcr cincn Zciu'auiii von achl 40 
Stunden zeigt das eisenoxidbeschichiete Weicheisenpig- 
meni nacheinander die Inierferenzfarben gelb, orange, rot, 
violet!., griingrau, blaugrau, gelh, orange, rot, violett. Nach 
dem Abbruch der Beschichtung wird das Produkt im Reak- 
tor abgekuhlt und diesem entnommen. tjber ein gekiihltes 45 
Rohr lassen sich auch wahrend der Beschichtung kleinere 
Produktmengen entnehmen. 

j 0031 1 Die halbstiindlich entnonimenen Produkte zeigen 
ohne Ausnahme metallise hen Glanz und Inierferenzfarben. 
Die gelben, orangen und rolen Inierferenzfarben sind von 50 
besonderer Brillan z. Aufgrund der inharenten magnetischen 
Eigenschaften der Weicheisensubsiraie lassen sich die ei- 
senoxidbeschichteten Weicheisenpigmente im Lack leicht 
ausrichten. Die im Lack applizierten Pigmente weisen aus- 
gepragte winkelabhangige Reflexion auf. RontgerT^ufnah- 55 
men zeigen, daB die Beschichtung aus a-Fe203 bestehi, 
Analysen ergeben, daB die roten Interferenzpigmente 2. 
Ordnung (Ende der Beschichtung szeit) eine Eisenoxid- 
schichtdicke von eiwa 120 nm aufweisen. 

50 

Paten tanspriiche 

1. Piaitchenformige, metal loxidbeschichiete Weichei- 
senpigmente, dadurch gckcnnzcichnct, daB die plaU- 
chenformigen Pigmentsubslrate aus reduziertem Car- 65 
bonylcisenpulvcr durch Verfonnung, insbcsondcre 
Mahlung gewonnen werden, unddieOxidbeschichtung 
aus cincm odcr inchrcrcn iransparcnLcn oder sclcktiv 
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absorbierenden MetaUoxiden besteht. 

2. Plattchenfbrmige, metalloxidbeschichtete Eisenpig- 
mente nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB 
die plaltchenfbrmigen Weicheisensubsiraie vor der Be- 
schichtung passivierl werden. 

3. Plattchenformige metalloxidbeschichtete Eisenpig- 
mcnte nach Anspmch 1 und 2, dadurch gckennzeich- 
net, daB die Oxidschichl naBchemisch oder durch Che- 
mical Vapor DeposiLion-Techniken aufgefalll wird. 

4. Plattchenfoniiige oxidbeschichlele Eiscnpigmente 
nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gckennzcichnct, daB 
die Oxidschicht eine Dickc aufweist, die Interfcrcnz- 
Reflexion eniioghcht. 

5. Plattchenfbrmige oxidbeschichlele Eisenpigmente 
nach An.spruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnel, daB 
die Oxidschichl vorzugsweise aus Eisenoxid und/oder 
eisenoxidbasierenden Mischphasen besteht. 

6. Plaltchenfbrraige oxidbeschichlele Eisenpigmente 
nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnel, daB 
die Pigmente zusatzHche, das Dispergier- und das Ori- 
entierungsverhalten verbessemde Beschichtungen auf- 
weisen. 

7. Verwendung der oxidbeschichteten Eisenpigmente 
nach Anspruch 1 bis 6, im dekoraiiven und/oder funk- 
tionalen Bereich fiir die Pigmenlierung von Lacken, 
Anstrichen, Kunststoffen, Printmedien, Glas, Keramik 
und Kosmetik mil magnelische permeablen EfFektpig- 
menten. 

8. Verwendung der oxidbeschichteten Eisenpigmente 
nach Anspruch 1 bis 6, im Wertschriflendruck. 
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